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Abstract 


A batchwise or continuous process for separating water from a mixture of water and 1 -methoxy-2-propanol 
by passing a heated mixture in liquid or gaseous form over a hydrophilic membrane which is selective to the 
passage of water. 
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VERFAHREN ZUR TRENNUNG EINES GEMISCHES AUS 1 -METHOXYPROPANOL-2 UND WASSER IN SEINE 

BESTANDTEILE 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Tren- 
nung eines Gemisches aus 1-Methoxypropanol-2 
und Wasser in seine Bestandteile. 

1-Methoxypropanol-2 ist ein haufig verwende- 
tes Losungsmittel in der chemischen Industrie, bei- 
spielsweise als Losungsmittel fur chemische Reak- 
tionen oder fur die Umkristallisation von bestimm- 
ten Verbindungen. Nach dem Einsatz fallt dabei 
das 1-Methoxyporpanol-2 oft wasserhaltig an. 

Da sich das Gemisch beispielsweise durch ein- 
fache Destillation/Rektifikation nur bis zum Azeo- 
trop auftrennen laflt und die ublichen Methoden zur 
Stofftrennung von Azeotropen wie beispielsweise 
Druckwechselverfahren, Schleppmitteldestillation 
etc. nicht zum Erfolg fuhren, fallen bei der Gewin- 
nung des 1 -Methoxypropanol-2 zwangslaufig hone 
Verluste an. Das Azeotrop selbst mutfte bisher auf- 
wendig entsorgt werden, beispielsweise durch Ver- 
brennung. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrun- 
de, Verluste des Wertproduktes 1- 
Methoxypropanol-2 zu vermeiden. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgema/3 dadurch 
gelost, da/3 die Trennung mittels Pervaporation 
durchgefuhrt wird, wobei das Gemisch flussig oder 
gasformig uber eine hydrophile Membrane gefuhrt 
wird. 

Das Verfahren kann technisch sowohl in Batch . 
- als auch in kontinuierlicher Fahrwelse betrieben 
werden. Beide Verfahrensmoglichkeiten werden 
nachstehend detailliert beschrieben. 



Beispiel 1 

Batchfahrweise, Entwasserung von 1- 
Methoxypropanol-2 durch Pervaporation 

Das diskontinuierliche durchgefuhrte Verfahren 
ist in Figur 1 dargestellt, Dabei wird ein Gemisch 
aus 55 Gew.-% 1 -Methoxypropanol-2 und 45 Gew.- 
% Wasser mit 718 gr im Behalter 1 bei Raumtem- 
peratur vorgelegt. Diese Vorlaufmenge wird Liber 
die Pumpe 2 und die Testzelle PV mit der Mem- 
branflache M von 100 cm 2 ca. 7 mal in der Stunde 
im Kreis gefahren. Am Druckhalteventil 3 wird ein 
Oberdruck von 2,5 bar eingestellt Auf der Permeat- 
seite liegt ein absoluter Druck von 25 mbar an. Das 
Permeat wird in den Kuhifailen 4a oder 4b bei ca. 
-80° C ausgefroren. Die Analyse des Permeats und 
des Behalterinhaltes erfolgt ca. 1 mal in der Stun- 
de. Nach der An-Einfahrweise wird das Feed vom 
Thermostaten 5 innerhalb einer Stunde von Raum- 



temperatur auf 95 *C erwarmt und konstant gehal- 
ten (Zeitpunkt ti). Der Temperaturunterschied zwi- 
schen der Feedtemperatur Ti (PV-Ein) und der 
Retentattemperatur T 2 (PV-Aus) betragt dann im 

5 Mittel ca. 2,8° C. Nach 11 Stunden (Zeitpunkt t 2 ) 
ergibt sich eine Endproduktmenge von 409 gr mit 
96 Gew.-% 1 -Methoxypropanol-2 und 4 Gew.-% 
Wasser. Durch die hydrophile Membran sind 309 
gr mit 98 Gew.-% Wasser und 2 Gew.-% 1- 

w Methoxypropanol-2 permeiert. Der Flu/} hat dabei 
von ca. 4,6 kg/m 2 h auf 1 ,2 kg/m 2 h abgenommen. 



Beispiel 2 

75 

Kontinuierliche Fahrweise, Entwasserung von 1- 
Methoxypropanol-2 durch Pervaporation 

20 Das kontinuierlich durchgefGhrte Verfahren ist 
in der Figur 2 dargestellt. Dabei wird ein Gemisch 
aus 86,8 Gew.-% 1 -Methoxypropanol-2 und 13,2 
Gew.-% Wasser mit ca. 10 kg im Behalter 1 bei 
Raumtemperatur vorgelegt. Die Pumpe 2 fordert 

25 ca. 5 kg/h im Kreis. Die Membranfiache M der 
Pervaporation betragt 100 cm 2 . Am Druckhalteven- 
til 3 wird ein Oberdruck von 2,5 bar eingestellt Auf 
der Permeatseite liegt ein absoluter Druck von 52 
mbar an. Das Permeat wird entweder in den Kuhl- 

30 fallen 4a und 4b bei ca. -80° C ausgefroren oder im 
GC-Onlinebetrieb analysiert. Nach der Anfahrweise 
wird das Feed vom Thermostaten 5 innerhalb einer 
Stunde von Raumtemperatur auf 95 °C erwarmt 
und konstant gehalten. Der Temperaturunterschied 

35 zwischen der Feedtemperatur T\ (PV-Ein) und der 
Retentattemperatur T 2 (PV-Aus) betragt dann ca. 
5,9 °C. Uber eine Dosierpumpe 6 wird aus der 
Vorlage 7 dem Behalter 1 ungefahr soviel Gemisch 
zugefuhrt, wie Permeat bei der Pervaporation an- 

40 fallt (Schnitt A-A). Das Permeat besteht aus 98,9 
Gew.-% Wasser und 1,1 Gew.-% 1- 
Methoxypropanol-2. Der Flufi betragt ca. 1,5 
kg/m 2 h. Diese stationare Betriebsweise mit kon- 
stanter Feedzusammensetzung wurde uber einen 

45 Zeitraum von ca. 21 Stunden gefahren. 

Die mit der Erfindung erzielten Vorteile beste- 
hen darin, da/3 durch die Aufarbeitung des Azeo- 
trops das Losungsmittel 1 -Methoxypropanol-2 zu- 
ruckgewonnen und damit in den Proze/3 zuriickge- 

50 fuhrt werden kann. Au/terdem entfallen zusatzlich 
die Kosten fur die Verbrennung des azeotropen 
Gemisches. 
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AnsprUche 

1. Verfahren zur Trennung eines Gemisches aus 1- 
Methoxypropanol-2 und Wasser in seine Bestand- 
teiie, dadurch gekennzeichnet, daG die Trennung 5 
mittels Pervaporation durchgefuhrt wird. 

2. Verfahren gema/3 Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 die Trennung mittels einer hydrophi- 
len Membrane durchgefuhrt wird. 
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